Entwicklung einer Messmethodik zur Molmassenbestimmung  von modifiziertem Polylactid mittels Größenausschlusschromatographie by Müller, Mandy
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 Konzentrationsdetektoren:  Lichtstreudetektor  und  Brechungsindex-Detektor  (RI-
Detektor) und
 Molmassensensitiver Detektor: Viskositätsdetektor verwendet und getestet. 
Lichtstreudetektor:
Der  Lichtstreudetektor  (LS-Detektor)  ist  ein  Laserlichtstreugerät.  Er  besteht  aus einem 
Laser und einer Glaszelle,  durch die das Flussmittel  und die Polymerlösung fließt. Um 
diese sind zwei Dioden im Winkel von 90 ° und 45 ° angeordn et. 
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Mit Hilfe der Dioden ist  die Streuintensität  bzw. Signalintensität  S, in Abhängigkeit  der  
Winkel,  messbar.79 Die  Intensität  des  Messsignals  ist  proportional  zum  Produkt  aus 
Konzentration c und Molmasse M in der -Potenz.80 Die  -Potenz  entspricht dabei dem 
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S... Signalintensität.
Brechungsindex-Detektor (RI-Detektor):
Ein weiterer Konzentrationsdetektor ist der RI-Detektor. Es handelt sich dabei um einen 
universell  einsetzbaren  Detektor.  Mit  dem  Brechungsindexdetektor    
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Um  den  Zusammenhang  zwischen  der  Konzentration  und  den  Brechungsindizes  zu 
verdeutlichen und wie die daraus folgende Molmasse bestimmt wird, werden die folgenden 
Gleichungen angeführt. Die Konzentration c des gelösten Polymeres wird in Bezug auf die 
Brechungsindizes der Lösung n, des reinen Lösungsmittel n0 und der Polymerlösung np 
ausgedrückt durch folgende Gleichung83:
c
n – n0
np – n0
(20)
Der Brechungsindex einer Lösung verändert sich mit der Konzentration c des Polymeres 
in der Lösung. Dafür wird die Gleichung 20 umgestellt und es ergibt sich folgende Formel:
nn0np – n0c (21)
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In der Form von molekularen Polarisierbarkeit stellt sich die Gleichung folgend dar:
n2n0
24pcN AM  (22)
n... Brechungsindex der Lösung
n0... Brechungsindex des reinen Lösemittels  
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χ,… molekulare Polarisierbarkeit
M... Molmasse [g/mol]
NA... Avogadro-Konstante 07+Ψ<Β// 9 :  Β
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Für die Bestimmung der Grenzviskosität und damit zur Charakterisierung der Löslichkeit 
von  handelsüblichen  Polylactid-Granulat  (Biopolymer  Typ:  3251D  der  Firma 
NatureWorks®) in den gegebenen Lösemitteln,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Herstellung der Lösung:
1. Schritt: Es wurden Stammlösungen mit der Ausgangskonzentration 1,6 g PLA auf 
               160 ml THF und 1,6 g PLA auf 160 ml Chloroform hergestellt.
2. Schritt: Aus den jeweiligen Stammlösungen wurden Verdünnungsreihen erstellt. Die 
    PLA-Konzentrationen in Lösung betrugen: 1,25 mg/ml, 2,5 mg/ml, 5 mg/ml und 
    7,5 mg/ml. Die Zusammensetzungen der Polymerlösungen sind aus der Tabelle 
     3-3 zu entnehmen.
Tabelle 3-3: Zusammensetzung der Polymerlösungen
Probe Stammlösung [ml] THF [ml] CHCl3 [ml]
1 2,5 17,5 17,5
2 5 15 15
3 10 10 10
4 15 5 5
4;
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Das Kapillarviskosimeter wurde senkrecht mit einer Stativklammer bis über die Marke 1 in 
das bereits temperierte Wasserbad eingetaucht. Mit einer Pipette wurde die Probelösung 
über  das  Befüllrohr  (3)  bis  zur  Mitte  der  Füllmarken  pipettiert.  Zur  Angleichung  der 
Temperatur  von  Bad  und  Polymerlösung  verblieb  die  Kapillare  10-15  Minuten  im 
Wasserbad. War die Angleichung der Temperaturen vollzogen, wurde&∋	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Tabelle 3-4: Bestrahlungsdosis D [kGy] und der dazugehörige Strahlstrom Is [mA]: 
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Probe c PLA [g/ml] Stammlösung [ml] THF [ml] CHCl3 [ml]
1 1,25 2,5 17,5 17,5
2 2,5 5 15 15
3 5 10 10 10
4 7,5 15 5 5
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